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Abstract of EP0764695 

The surfactant mixt. comprising (w.r.t total weight of the components) (A1 ) 0-95 (0 - 85) % alteration 
prods of styrene-phenol condensates of formula (I): in which R<1> = H or 1-4 C alkyl, R<2> = H or Me, 
R<3> = H 1-4 C alkyl, 1-4 C alkoxy, 1-4 C alkoxycarbonyl, phenyl or a condensed benzene ring, m - 1-3 
and n = 6-100 or mixts. of prods. (I) with different values of m and n, and R<4> = H, a mixt. of H and Me 
or a mixt of H and phenyl, provided that if H and Me are both present in the various groups -(-CH2-CH 
(R<4>)-6-) R<4> = Me in 0-60 % of the total value of n and R<4> = H in 100-40 % of the total value of n 
and if H and phenyl are both present in the various gps. -(-CH2-CH(R<4>)-0-), R<4> = phenyl in 0-40 % 
of the total value of n and R<4> = H in 1 00-60 % of the total value of n; (A2) 5-1 00 (1 5-1 00) % esters of 
the alkoxylation prods. (I) of formula (II): in which R<1>\ R<2>\ R<3>\ R<4>\ m' and n' have the same 
meanings as R<1>, R<2>, R<3>, R <4>, m and n but may be the same or different to these, X = -S03<->, 
S02<-> or P03<2-> and kat = a cation chosen from Li<+>, Na<+>, K<+>, NH4<+>, HO-CH2CH2- 
NH3<+> (HOCH2CH2)2N<+>H2, or (HOCH2CH2)3N<+>H, whereby if X = P03<2->, two cations kat are 
present; (B) 0-30 % nonionic surfactants, (C) 0-40 % extenders and (D) 0-80 % water. 
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(54) Tensidgemische 

(57) Neue Tensidgemische, die als Dispergiermittel zur Formierung nicht wasserldslicher Farbstoffe und Pigmente 
und als FSrbereihirfsmittel fur Farbungen bzw. WeiBt&nen von Poiyesterfasern bzw. Fasermischungen mil Wolle. Baum- 
wolle, Polyacryl Oder Polyamid mit nicht wasserl6slichen Farbstoffen verwendbar sind, enthatten als wesentliche 
Bestandteile Alkoxylierungsprodukte von Styrol-Phenol-Kondensaten und daraus hervorgegangene Ester der Formeln 



CH, 




m 



O-(CH 2 -CH-0) n H 



(i), 



und 




c— 
I 

CH, 




O-(CH 2 -CH-0) n ,-X Kat 



(II), 



deren Substituenten und Indices die in der Beschreibung gegebene Bedeutung haben. 

in 



CD 



Q. 
UJ 



Primed by Rank Xerox (UK) Business S3 rv ices 
2.13.17a4 
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in der 

R 1 Wasserstoff I cxter C r C 4 -Alkyl bedeutet 

R 2 fur Wasserstoff oder CH 3 steht. 

R 3 Wasserstoff. C r C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, C r C 4 -Alkoxy-carbonyl, Phenyl oder einen ankondensierten 

Benzolkern bedeutet, 

m eine Zahl von 1 bis 3 bedeutet, 

n eine Zahl von 6 bis 100 bedeutet. wobei die obige Formel auch Gemische mit verschiedenen Werten fur 

m und n umfaRt, 

R 4 fur Wasserstoff. ein Gemisch aus Wasserstoff und CH 3 oder ein Gemisch aus Wasserstoff und Phenyl 
steht. wobei im Falleder Mitanwesenheit von CH 3 in den verschiedenen -(-CH 2 -CH(R 4 )-0-)-Gruppen in 
0 bis 60 % des Gesamtwertes von n R 4 fur CH 3 und in 100 bis 40 % des Gesamtwertes von n R 4 fur 
Wasserstoff steht und wobei im Falle der Mitanwesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH 2 - 
CH(R 4 )-0-)-Gruppen in 0 bis 40 % des Gesamtwertes von n R 4 fur Phenyl und in 100 bis^O % des 
Gesamtwertes von n R 4 fur Wasserstoff steht. 

A2) Estern der Alkoxylierungsprodukte (I) der Formel 




in der 

R 1 ', R 2 *, R 3 ', R 4 '. m'und n' 
X 

Kat 

B) nichtionischen Tensiden, 

C) Stellmitteln und 



den Bedeutungsumfangvon R 1 , R 2 . R 3 , R 4 , mbzw. n, jedoch unabhangig hiervon. 
annehmen. 

die Gruppe -S0 3 e . -S0 2 e oder -PO 3 0e bedeutet und 

ein Kation aus der Gruppe von U e Na e . NH 4 e . HO-CH 2 CH 2 -NH 3 e . 
(HOCH 2 CH 2 ) 2 RH2 Oder (HOCH 2 CH 2 ) 3 NH ist. wobei im Falle von X = -P0 3 ee 
zwei Katvorliegen. 
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In bevorzugter Weise betrffft die Erfindung Tensidgemische. die als Bestandteil A1) Alkoxyiierungsprodukte der 
Formel 
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CK 




m 



0-(CH 2 -CH-0) n -H 

13 



(III) 



75 errthalten, in der 

R 1 1 Wasserstoff cxler CH 3> 

R 13 Wasserstoff, CH 3 , OCH3 oder COOCH 3 und 



20 



25 



R 14 Wasserstoff oder Methyl bedeuten, wobei fur R 14 bei Mitanwesenheit von CH 3 das gleiche Proviso wie 

fur R 4 gilt, und 

R 2 , m und n den Bedeutungsumfang, der oben angegeben ist. haben. 

Von diesen Alkoxylierungsprodukten der Formel (III) sind in diesem bevorzugten Fall auch die Ester A2) abgele'rtet. 
In besonders bevorzugter Weise werden Alkoxyiierungsprodukte A1) und davon abgeleitete Ester A2) eingesetzt. 
die der Formel 



30 



35 



,0" 



CH, 




m 



0-(CH 2 -CH- 2 0) n -H 



(IV) 



23 



40 entsprechen, in denen 

R 23 fQr Wasserstoff oder CH 3 steht und 

R 1 1 , R 2 und n den Bedeutungsumfang in Forme! (Ill) haben. 



45 



In ganz besonders bevorzugter Weise werden Alkoxyiierungsprodukte als Bestandteil A1) und davon abgeleitete 
Ester A2) eingesetzt die der Formel 



50 



55 
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schnittliche Molekulargewichte zwischen 1000 und 100 000 auf. haben einen Gehalt an aktivem Ligninsutfonat von 
mindestens 80 % und einen moglichst niedrigen Gehalt an mehrwertigen Kationen; der Sutfonierungsgrad kann in wei- 
ten Grenzen variieren. 

Fur den Fall der Verwendung der erfindungsgemaBen Tensidgemische zur Formierung nicht wasserioslicher Farb- 
stoffe bzw. WeiBtOner seien als solche Farbstoffe Dispersionsfarbstoffe und anorganische oder organische Pigmente 
genannt. Dispersionsfarbstoffe sind beispielsweise solche aus der Azo-, Disazo-, Anthrachinon-, Curnarin-, Isoindole- 
nin-, Chinolin- und Methin-Reihe. 

Geeignete organische Pigmente and beispielsweise solche der Azo-. Disazo-. Polyazo-. Anthrachinon-. Thioin- 
digo-Reihe, ferner andere polycyclische Pigmente, beispielsweise aus der Phthalocyanin-, Chinacridon-, Dioxazin-. 
Naphthalintetracarbonsaure-, Perylen-tetracarbonsSure- Oder Isoindolin-Reihe sowie Metallkomplex-Pigmente oder 
verlackte Farbstoffe. wie Ca-. Mg-. Al-Lacke von sulfonsaure- und/oder carbonsauregruppenhaltigen Farbstoffen. als 
auch RuBe. die als Pigment zu verstehen sind und von denen eine groBe Zahl beispielsweise aus Color-Index. 2. Auf- 
lage, bekannt sind. Insbesondere zu nennen sind saure bis alkalische RuBe aus der Gruppe Furnace-RuBe oder Gas- 
RuBe. Weitere anorganische Pigmente sind beispielsweise Zinksulfide. Uitramarin. Titandioxide. Eisenoxide. Nickel- 
oderChromantimontitandiaxide. Kobaltblau und Chromoxide. 

Unter dem Begriff "Formieren" wird die Oberfuhrung des aus seinem Herstellungsverfahren gewonnenen Farbstof- 
fes (Dispersionsfarbstoff, Pigment. WeiBtdner) in eine fur seine farberische Anwendung handhabbare Form verstan- 
den. Zu dieser ffirberischen Anwendung sollen die genannten Farbstoffe in moglichst feiner Verteilung (Dispersion) 
vorliegen. Die Oberfuhrung der Farbstoffe in diese moglichst feine Verteilung erfolgt durch Mahlung in geeigneten MOh- 
len, beispielsweise in Kugel-, Perl- oder SandmGhlen. Hierzu wird in grundsatzlich bekannter Weise der Farbstoff oder 
ein Farbstoffgemisch zusammen mit einem oder mehreren Dispergiermitteln in einem flussigen Medium, vorzugsweise 
in Wasser, aufgeschiammt und diese Aufschiammung der Einwirkung von Scherkraften in einer Mahlung ausgesetzt. 
wobei die'ursprunglich vorhandenen Farbstoffteilchen mechanisch soweit zerWeinert werden. daB eine fur Farberei- 
zwecke optimale spezifische Oberf lache erreicht wird und die Sedimentation des Farbstoffs in der Farbflotte mCglichst 
gering ist. Die TeilchengrGBen der Farbstoffe liegen hierbei im allgemeinen zwischen 0.01 und 5 [im, vorzugsweise in 
der Nahe von etwa 0.05 bis 1 pm Zu den so erhaltenen Farbstoffdispersionen kOnnen weitere Hilfsmrttel gegeben wer- 
den. beispielsweise Fungizide und Antrocknungsverhinderer. wie Glycerin. 

Es kann jedoch wunschenswert sein. solche Farbstoff-Formierungen in trockener Form, beispielsweise zu Ver- 
sand- oder Lagerzwecken. anzufertigen. Zur Herstellung solcher Farbstoff-Formierungen in fester Form wird den oben 
beschriebenen flussigen Farbstoff-Formierungen Flussigkeit. vornehmlich Wasser. entzogen, beispielsweise durch 
Vakuurntrocknung, Gefriertrocknung, durch Trocknung auf Walzentrocknern. vorzugsweise aber durch Spruhtrock- 
nung. Zur stOrungsfreien Trocknung kann den flussigen Formierungen vor der Trocknung ein Entschaumer zugesetzt 
werden; zur stOrungsfreien Handhabung der bei der Trocknung entstehenden Pulver bzw. Granulate (Gefahr der Staub- 
bildung durch Abrieb) kann vor oder nach der Trocknung vorteilhaft ein Entstaubungsmittel zugesetzt werden. 

Die mit den erfindungsgemaBen Tensidmischungen herstellbaren Farbstoff-Formierungen eignen sich beispiels- 
weise zum Farben und Bedrucken bzw. WeiBtanen von hydrophoben synthetischen Fasern. beispielsweise von Texti- 
lien aus aromatischen Polyestem. Celluloseestern oder aromatischen Polyamiden. gegebenenfalls im Gemisch mit 
Wolle oder Baumwolle. Hierfur kann beispielsweise eine Mischung aus 10 bis 50 Teilen eines Dispersionsfarbstoffes. 
Pigments oder WeiBtoners (oder eines Gemisches mehrerer von ihnen) mit 10 bis 50 Teilen des erf indungsgemaBen 
Tensidgemisches und 0.1 bis 1 ,5 Teilen eines Netzmittels in einer Perlmuhle gemahlen werden (Teile = Gewichtsteile). 
Die Farbung eines Fasergutes der oben beschriebenen Art erfolgt sodann in bekannter Weise. vorzugsweise aus waB- 
riger Suspension und gegebenenfalls in Gegenwart von Carriern, bei 80 bis etwa 1 10°C nach dem Ausziehverfahren 
oder bei 1 1 0 bis 140°C nach dem Hochtemperatur-Verfahren im Farbeautoklav. Man erhait auf diese Weise FSrbungen 
mit sehr guten anwendungstechnischen Eigenschaften und hoher Egalitat. 

Die erfindungsgemaBen Tensidmischungen und de damit herstellbaren Farbstoff- bzw. WeiBtoner-Formierungen 
zeichnen sich durch folgende Vorteile aus: 

- Die hergestellten Farbstoff-(WeiBWner-) Formierungen ergeben stabilere Dispersionen als solche mit herkOrnrrdi- 
chen Dispergiermitteln; dies zeigt sich durch ein Nicht-Agglomerieren des Farbstoffes uber lange Zeit hinweg. 

- Die mit erfindungsgemaBen Tensidmischungen hergestellten Farbstoff-(WeiBt6ner-)Formierungen zeigen eine ver- 
besserte thermische Stabilitat. verglichen mit den herkOmmlich hergestellten Formierungen; dies zeigt sich durch 
eine groBe HitzebestSndigkeit beispielsweise beim Spruhtrocknen der Farbstoff-(WeiBtener-) Formierungen und 
beim Hochtemperaturtarben im Farbeautoklav. Herkdmmliche Farbstoff-(WeiBtoner-)Formierungen ohne diese 
Hitzebestandigkeit fuhren beim Hochtemperaturfarben zum Ausfallen der Farbstoffe bzw. WeiBtfiner aus der Far- 
beflotte; diese ausgefalienen FartDStoffe bzw. WeiBtOner lassen sich nur noch unvollstandig fur den Farbevorgang 
(das WeiBtOnen) nutzen und Ziehen im allgemeinen unegal auf die Faser des Farbegutes auf. 

- Die gute Dispergierfahigkeit der erfindungsgemaBen Tensidgemische resultiert in der Notwendigkeit einer geringe- 
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Tabelle l : Hilfsmittelgemische 1-8 
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Beispiel 2 

Bei der Herstellung flussiger FarbstoffprSparationen wurde wie folgt vorgegangen: 
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Farbezeit bei T Max 30 min 

Resultai: Einwandfreie Fiachenegalitat. konstanter Drfferenzdruck (Innen-AuBen) und Pumpenleistung 

Beisoiel 6 (Stuckfarbung) 
Material: 100 % PES-Rlament 

Maschine: HT-Jigger, Flottenverhaitnis 1 :6. Warenlaufgeschwindigkeit 80 m/min 

Rezept: ubliche Dispersionsfarbstoff-Flotte mit 2 % Gemisch nach Beispiel 1 , pH 4 bis 5 

Farbeverfahren: Bei 60°C Zugabe der Chemikalien, Hitfsmrttel und Farbstoff-Flotte. In 15 min aufheizen auf 130°C, 
5 Passagen a 80 m/min 

Resultat: Bnwandfreie Egalitat, kein Kanten- und Endenablauf. Kein Absetzen der Farbstoffe im Maschinen- 

Innenraum mit der Gefahr von Fleckenbildung auf der Ware. 

C. WelBtdnerbeispiel 

Beispiel 7 

Material: 100% PES 

25 Maschine: Zirkulationsapparat, Flottenverhaitnis 1 :5 

Rezept: ubliche nichtionogene WeiBtOner-Flotte mit 2 % Gemisch nach Bespiel 1 . jedoch mit WeiGtdner an Stelle 
des Farbstoffs. pH 4 bis 5 

30 Verfahren: Bei 50°C Zugabe der Chemikalien, Hilfsmittel und WeiBtdner-Flotte. 5 min Verweilzeit, aufheizen auf 
105°C mit 3°C/min und von 105 bis 130°C mit 1°C/min, 45 min bei 130°C 

Resultat: Einwandfreie Egalitat, kein Kanten- und Endenablauf. Kein Absetzen der WeiBtaner im Maschinen- 
Innenraum mit der Gefahr von Fleckenbildung auf der Ware 
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Patentanspruche 

1 . Tensidgemische, bestehend aus 

A1) Alkoxylierungsprodukten von Styrol-Phenol-Kondensaten 6& Formel 



45 



SO 



55 




R- 

I 

C — 
I 

CH, 




0-(CH 2 -CH-0) n H 
R 4 



(I), 



m 
in der 

R 1 Wasserstoff oder Ct -C 4 -Alkyl bedeutet, 

R 2 fur Wasserstoff oder CH 3 steht. 

R 3 Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl, dA-Alkoxy.CrC^AIkoxycarbonyl, Phenyl oder einen ankondensierten 
Benzolkern bedeutet, 
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,4> 



CHL 




0-(CH 2 -CH-0) n -H 



(III) 
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m 



w 



15 



20 



25 



30 



und davon abgelertete Ester A2), in denen 

R 11 Wasserstoff Oder CH 3 , 

R 13 Wasserstoff, CH3, OCH 3 oder COOCH 3 und 

R 14 Wasserstoff oder Methyl bedeuten, wobei fur R 14 bei Mitanwesenhert von CH 3 das gleiche Proviso 

wie fur R 4 in Anspruch 1 gilt, und 

R 2 , m und n den Bedeutungsumfang, der in Anspruch 1 angegeben ist, habea 

5. Tensidgemische nach Anspruch 4, enthaltend als Bestandteil A1) Alkoxylierungsprodukte der Formel 



CK 




0-(CH 2 -CH- 2 0) n -H 



(IV) 



23 



m 



35 



40 



und davon abgelertete Ester A2), in denen 
R 23 fur Wasserstoff oder CH 3 stent und 

R 11 , R 2 und n den Bedeutungsumfang wie in Anspruch 4 haben. 
6. Tensidgemische nach Anspruch 5, enthaltend als Bestandteil A1 ) Alkoxylierungsprodukte der Formel 



45 



50 



,!2_ ^^_CH - -(^V-0-(CH-CH- 2 0) n -H 

w — CH 3 | \ 

J m R 23 CH-CH 3 




(V) 



und davon abgelertete Ester A2), in denen 

R 1 1 , R 23 und n den Bedeutungsumfang wie in Anspruch 5 haben. 
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